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Ver-Cahren zur Anlagerung von Siliciumver'bindungen mit Si-ge- 
bundenem Wasserstoff an Verbindungen mit aliphatischen Mehi?- 
fachbind\xagen 



Die vorliegende Erf indung betrifft die Verwendung einer be- 
stimmten Art von Platinverbindungen enthaltenden Zusammen- 
setzungen als Platixikatalysatoren bei der Anlagerxmg von 
Silicixijaverbindttngen mit Si-gebimdenem Vasserstoff an Ver- 
bindungen mit aliphatischen Mehrf achbindungen. 

Die Anlagerimg von Siliciumverbind-ungen mit Si-geb\mdenem 
Wasserstoff an Verbindixngen mit aliphatischen Mehrf achbin- 
dungen kann durch die Gleichuag 

J I It 
= Si-H + C=C =Si-G-GH 
I • • I 

veranschaulicht werden. Es ist bereits seit verhaltnis- 
maBig langer Zeit bekannt, diese Umsetzung durch Katalysa- 
toran, insbesondere Platinkatalysatoren (vgl. z,B. Deutsche 
Auslegeschrif t 1 069 1^) , zu f ordern. 

Gegeniiber den bisher bekannten Platinkatalysatoren, ein- 
schlieBlich z.B. der Umsetzungsprodukte aus Chlorplatin- 
seiire und Alkoholen oder Aldehyden (vgl. Deutsche Auslege- 
schrift 1 257 752) bzw. Witril-Platinhalogenid-Komplexe 
(vgl. USA-Patent schrift 3 ^10 886), deren Verwendung fiir 
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die oben beschriebene Anlagerung erst in jiingerer Zeit bekannt 
wurde, haben die erf indungsgemaB verwendeten Platinkatalysatox^en 
insbesondere den Vorteil, daB sie wirksamer sind. Perner sind 
diese Katalysatoren leichter zuganglich, z.B. da zu ihrer Her- 
stellung kein verringerter Druck erf orderlich ist xmd auch vor- 
zugsweise nicht angewandt wird und/oder zu ihrer Herstellimg 
verbal tnismaBig leicht zugangliche Platinverbindiingen eingesetzt 
werden xmd/oder weil sie in hoheren Ausbeuten erhalten werden, 
SchlieBlich sind die erf indungsgemaB verwendeten Katalysatoren 
langer lagerbestandig nnd laiager wirksam und sie ergeben langer 
gleichbleibende Ergebnisse, was besonders bei kontintiierlich 
durchgefiihrten Umsetzomgen sehr erwiinscht ist, 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Anlagerung von 
Silicitunverbindimgen mit Si--geb\mdenein Vasserstoff an Verbin- 
dirngen mit aliphatischen Hehrf achbindungen in Gegenwart von 
Platinka-fcalysatoren, dadurch gekennzeichnet , daB als Platinka- 
talysatoren Urasetztmgsprodukte von Platin(IV)-chlorosaure mit 
Ketonen in Form von Iiosungen, in denen das Losungsmittel zux' 
mindestens 20-fachen Menge der Jeweils eingesetzt en Menge an 
Platincblorosaure aus dem gleichen Eeton, das znr Herstellung 
der Umsetzimgsprodukte eingesetzt wurde, besteht, verwendet 
werden. 

Fiir. die Herstellimg der erf indungsgemaB verwendeten Umsetzungs- 
produkte von Platin(IV)-.chlorosa\ire (H2PtClg. 6 HgO) mit Ke1;oneri 
werden vorzugsweise , da leichter zuganglich, als Ketone Mono- 
ketone imd zwar zweckinaBig solche, die frei von aliphatischen 
Mehrfachbindungen sind, verwendet. Beispiele fiir bei der Her- 
stellung der erf indungsgemaB verwendeten Katalysatoren bevorzugt 
einsetzbare Ketone sind somit Cyclohexanon, Me thy lathy Ike ton, 
Aceton, Methyl-n-propylketon, Methyl-iso-butylketon, Methyl-n- 
amylketon, Diathylketon, Ithyl-n-butylketon, Athyl-^iso-araylketon, 
Diisobutylketon \and Acetophenon. ZweckmaBig ent'halten die Ketone 
nicht mehr als 15 Kohlcnstof f atome , dainit sie bei den jeweils 
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bei der Anlagerimg der Sillcixmverbindungeii mit Si-gebundenem 
Wasserstoff an die xuigesattigten Verbindungen herrschenden Tem- 
peraturen fliissig sind uad vorz\igsweise nicht weniger als 4 
Kohlenstoff atome^ damit sie nicht zu rasch verdampfen, Beson- 
ders gute Ergebnisse werden mit Cyclohexanon erhalten. Die 
Umsetzimgsprodukte werden zweckmaBig dadurch hergestellt, dafi 
Platin(IV)-chlorosaure in dem je^^^ils gewahlten Keton gelost 
wird nnd die so erhaltene Losimg 5 Minuten bis 15 Stiinden, vor- 
zugsvieise 0»5 Stunden bis 6 Stimden auf 60° bis 120^0 beim 
Druck der umgebenden Atmosphare , also bei 760 mm Hg (abs^ oder 
etva 760 mm Hg (abs.)» erhitzt wird, bevor diese Losung mit 
Siliciumverbindxaigen mit Si-gebundenem Wasserstoff und/oder 
Verbindungen mit alipbatischen Mebrf achbindungen in Beriihrung 
gebracht wird* Palls erwiinscht, kann bei dem Erhitzen fiir die 
Katalysatorbereitung unter- Oder iiberatmospbarischer Druck an- 
gewendet werden, was aber wegen des hoheren Auf wands nicht be- 
vorzugt ist. Gegebenenf alls, jedoch nicht vorzugsweise, kann das 
Erhitzen bei der Katalysatorbereitiing auch durch Stehenlassen 
der Losungen bei Raumtemperatur (etwa 18° bis 25^0) wahrend 
mindestens 3 Stunden, zweckmaBig mindestens 21 Tage, vorzugs- 
weise unter LichtausschluB, wenn das Stehenlassen mehr als 
24 Stunden betragt, ersetzt werden* Eine obere Grenze der Zeit- 
dauer dieses Stehenlassens besteht nicht. Diese Grenze wird 
lediglich durch wirtschaf tliche Erwagungen bestimmt. 

Der ITachweis, daB sich ausreichend Umsetzungsprodukte gebildet 
haben, laBt sich am einfachsten dadurch fiihren, daB etwa 0,2 mg 
Platin in Form von z.B. 0,2 ml einer Losung, hergestellt durch 
to sen von Platin(lV>-chlorosaure im Keton, nach dem Erhitzen und 
Abkiihlenlassen auf Raumtemperatur bzw. Stehenlassen bei Baunitem- 
peratur mit einem Gemisch aus 0,05 Mol Trichlorsilan und 0,05 Mol 
Allylchlorid vermischt werden und festgestellt wird, ob innerhalb 
von etwa einer Minute ein merklicher Temperaturanstieg, z.B, von 
mindestens 2^0, erfolgt. Ein solcher Nachweis kann aber auch durch 
andere Methoden, z.B. Beobachtung der Anderung des Inf rarot-Spek- 
trumc, gefiihrt wei?den. 
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Fiir die Herstellung der erf indxmgsgeinaB yerwendeten UmQetzungs- 
prodiikte bzw^ Katalysatorlosimgen warden vorzugsweise 100 bis 
2000 Volumteile Keton je Gewichtsteil Platin(IV)-clilorosau2?e 
eingesetzt, 

Es ist haufig zweckinaBig,aber keineswegs iininer, z.B. nicht steta 
bei der Verwendung als Katalysator bei der Papierbeschichttmg 
erf orderlich.v aus den Losiingen der Umsetzungsprodukte von 
Platin(IV')-chlorosaiire m±t Ketonen das bei der Umsetzung bzw. 
dxirch das Erhitzen frei gev/ordene Vasser zu entfernen, z.B. 
mittels Trockenmitteln, wie wasserfreiem Hatritmsulfat^ Oder 
bereits wahrend des Erhitzens z.B. mittels einer unter dem 
RiickfluBkuhler angebrachten Wasser-Falle , bevor diese Losun- 
gen mit Silicixuaverbindxiiigen miti Si-geb\indenem V/asserstoff und/ . 
Oder Verbindungen mit aliphatischen Mehrf achbindinagen in Be- 
riihrung gebracht werden. 

Die im Rahinen des erf indvaigsgemaBen Verf ahrens angewendeten Men- 
gen an Katalysator konnen die gleichen sein, die aucb bisher bei 
Verf ahren zur Anlagerung von Siliciiunverbindungen mit Si-gebnn- 
denem Wasserstof f an Verbindtmgen mit aliphatischen Mehrf achbin- 
dnngen in Gegenwart von Platinkatalysatoren angewandt werden 
konnten. Es sind dies me.inst mindestens 1«10*"® Mol, vorzugsweise 
1*10"'^ bis 1M0""5 Mol Platin, deweils berechnet als Platin(IV)- 
chlorosam?e, oe Gramm^AtOEi Si-gebundenen V/asserstqff s. Es sei Je- 
doch daranf hingewiesen, daB beim erf indmigsgemaBen Verfahren im 
allgemeinen niedrigere Mengen an Platinkatalysatoren als bei den 
vorbekannten Verf ahren zur Anlagerung von Siliciumverbindnngen 
mit Si-.gebundenem Wasserstoff an Verbindungen mit aliphatischen 
Kehrfachbindungen in Gegenwart von Platinkatalysatoren wegen 
ihrer hoheren Wirksamkeit. und/oder wegen der hoheren Bestandig- 
keit ihrer Wirksamkeit benotigt werden. 
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Das erfindungsgemaBe Verfahren kann iiberall dort angewendet werden^ 
wo monomere Oder polyraei^e Siliciuiaverbiiidtingen mi-fc Si-gebundenem 
Wasserstoff an monomere oder polymere Verbindungen mit aliphatischen 
Mehrraclibinduagen angelagert warden sollen. Bei dieser Aaolagening 
konnen nacb Walil der eingesetzten Verbindungen andere monomere 
Siliciizmverbindimgen entsteben, wie z.B. bei der Herstellaxng von 
3--Cblorpropyltrichlorsilan durch Umsetzung von Trichlorsilan mit 
Allylcblorid, von n-Propyl trichlorsilan d\irch Umsetzung von Propen 
mit Tricblorsilan, von Methaeryloxjrpropyl trichlorsilan dtirch Um- 
setztuag von Allylmetbacrylat mit Trichlorsilan oder von Vinylmethyl- 
dichlorsilan din^ch Umsetztoig von Acetylen mit Methyldichlorsilan. 
Bei dieser Umsetzung konnenauch dimere oder polymere Silicium ent- 
haltende Verbindungen entstehen oder. modif iziert werden, wie z.B. 
bei der Umsetzung von Vinyltrichlorsilan mit Trichlorsilan zu 
Bis-1 ,2-trichlorsilylsLthan, oder bei der Vernetzimg, also Hartixng 
Oder Vulkanisation, von Massen, beispielsweise Einbettnnga- oder 
Beschich1;nngsmassen, auf Grundlage von Alkenylgruppen, insbeson- 
dere Vinylgruppen und Si-geb\mdenen Vasserstofr enthaltenden Or- 
ganopolysiloxanen oder bei Verfahren ztir Verminderung der Anzahl 
aliphatischer Mehrf achbindungen in Polymerisaten, z.B- (Poly(oxy- 
alkylen)polyolen diorch Umsetzung von aliphatische Mehrf achbin- 
dungen enthaltenden Polymerisaten mit Siloxanen, die Je Molekiil 
mindestens zwei Si-geboindene Wasserstoff atome enthalten. 

Die bei der Anlagerrmg von Siliciumverbindungen mit Si-gebundenem 
Wasserstoff an Verbindungen mit aliphatischen Mehrf achbindimgen haufig 
mitvewendeten inerten L6s\ings- Oder Verdunnimgsmittel konnen auch 
im Rahmen des erf indungsgemsLBen Verf ahrens zusatzlich zu den mit der 
Katalysatorlosung in das Gemisch der Eeaktionstellnehmer \md Pro- 
dnkte eingebrachten Ketonen mitverwendet werden. 

In den f olgenden Beispielen bcziehen sich alle Angaben von Teilen 
und Prosentzusatzen auf das Gewicht, soweit nichts anderes angegebon 
ist. Die Beispiele sollen die Erfindnng erlautern, ohne sie zu be- 
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schraaken. 

Beispiel 1 - . 

Um zTi veranschaiilichen, daB die erf indnngssemsLB verwendeten Eata- 
lysatoren wirksamer sind als vorbekannte Platinkatalysatoren fiir 
die Anlagerung von Siliciumverbindungen mit Si-gebundenem Wasser-* 
stoff an Verbindunsen mit aliphatischen Mehrf a;clibindunBen werden 
rolgende Versuche diirchgefiihrt: 

Zu Gemischen aus oeweils 0,05 Mol Trichlorsilan und 0^05 Mol Allyl- 
chlorid, die sich in einem gegeniiber Warmeiibertragung isolierten 
Glasgef aB befinden, werden jeweils die in der f olgenden OJabelle an- 
gegebenen Mengen an Platin in Form erf indungsgemaB verwendeter 
Umsetzimgsprodukte von Platin(IV)-chlorosaure mit einem Keton, 
namlich die Katalysatoren (a)> (b) tind (c), sowie zum Vergleich 
in Perm von TJmsetznngsprodukten von Platin(IV)-chlorosaure mit 
Octylalkohol gemalB der Deutschen Auslegeschrif t 1 257 752 (V^) 
bzw. einer Losimg von (CgH^ClDg PfcClg gemaB der USA-Pat entschrift 
3 410 886 (V2) gegeben. 

Katalysator (a) wurde durch 4 Monate Stehenlassen bei Raiimtempe- 
ratur etner Losung von 1g Platin(IV)-"Chlorosanre in 200 ml Cyclo- 
hexanon iiber Hatrinmsxilf at imd unter Lichtausschlufi hergestellt. 

Katalysator (b) vmrde durcb 3P Minuten Erhitzen einer Losnng von 
1g :&latin(IV)-ohlorosattre in 200 ml Cyclbhexanon auf 100^0 und 
iProcknen der so erhaltenen Losung mittels wasserfreiem Natriiua- 
sulfat hergestellt. 

Katalysator (c) wxirde dxirch 1 Stunde Erhitzen einer Losiong von 1g 
Platin(IV)-chlorosaiu?e in 200 ml Gyclohexanon auf 100^0 und Trock- 
nen der so erhaltenen Losixng mittels wasserfreiem Hatriumsulf at 
hergestellt. 
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Nach Zugabe der Katalysatoren wird der Temperatxiranstieg, der 
d^a^ch die exothenae Anlagerting von Trichlorsilan an Allylchlorid 
erfolgt und als MaB fiir die Geschwindigkeit dieser Anlagerung 
Tind damit der Wirksamkeit des Katalysators anzusehen ist, be- 
obachtet. Es werden folgende Ergebnisse erhalten: 
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Eine Losung von ig Platin(IV)-chlorosaure in 200 ml Methylathyl- 
keton wird 10 Stunden unter RuckfluB erhitzt, wahrend durch eine 
mit dem Riickf liiBkiililer verbundene Falle das rreigewordene Wasser 
entfernt wird. Etwa 0,1 ml der so erhaltenen Katalysatorlosaxng, 
was etwa 1 mg Pt entspricht, werden zu 50 ml eines aquimolaren 
Gemisches aus Vinyltrichlorsilan iind Trichlorsilan in einem mit 
Riickf l^lBlciihler und zwei Tropf trichtern ausgestatteten Reaktions-r 
geraB gegeben. Nach knrzer Zeit setzt eine stark exotherme Reak- 
tion Bin. Sobald der RuckfluB schwacher wird, werden in das Reak- 
tionsgefaB weitere Mengen des aquimolaren Gemisches aus Vinyltri- 
chlorsilan und Trichlorsilan, sowie etwa 1 mg Pt in Form der Kata- 
lysatorlosung je 0,5 Mol Vinyltrichlorsilan mit solcher Geschwin- 
digkeit tropf envjeise gegeben, daB ohne auBere Heizung ein maBigex^ 
RiickfluB aufrechterhalten wird. Die Ausbeute an Bis-1 ,2-trichlor- 
silylathan ist praktisch quantitativ. 

Beispiel 3 

Eine Losung von 1g Platin(IV)-chlorosaure in 100 ml Gyclohexanon 
wird 1 Stunde auf 100^G erhitzt und dann mittels wasserfreiem 
Natriumsulf at getrocknet. Etv/a 7i5 ml der so erhaltenen Kataly- 
satorlosung, was etwa 30 mg Pt entspricht, werden zu 500g Tri- 
Chlorsilan in einem 2 1-Dreihalskolben, der mit Thermometer, 
Gaseinleitungsrohr und Riickf luBkiihler ausgestattet ist , gegeben. 
Dann vjird durch den Kolbeninhalt Propen geleitet \md zwar solange, 
bis die vorher angestiegene CDemperatur des Kolbeninhalts fallt, weil 
praktisch die gesamte Menge des Trichlorsilans an Propen unter Bildu:.g 
von n-Propyltrichlorsilan angelagert v/urde. Zu diesem Propyltrichlor- 
silan, das sich noch im Gemisch mit dem Katalysator bef indet , wer- 
den 1500g an weiterem a?richlorsilan gegeben und es wird weiteres 
Propen durchgeleitet . Dabei steigt wieder die Temperatur und das 
Trichlorsilan wird praktisch quantitativ umgesetzt. Danach ist der 
Katalysator immer noch wirksam. Dies ergibt sich daraus, daB sich 
eine Probe des Reaktionsgemisches nach Vermischcn mit weiterem 
Trichlorsilan und Einheiten von Propen orneut orwarmt. 
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Beispiel 4 

Ein Gemisch aus Trichlorsilan und Allylchlorid im Molverhaltnis 
1,1 : 1 wird gleichzeitig mit 2 mg Pt in Form der Katalysator- 
losung (c) gemaB Beispiel 1 je Mol Allylchlorid in ein l-l-Reak- 
tionsgefsLB gegeben, das mit Ziifiihrleitiongen, {Dhermometer , Eiihrer 
tmd an seinem unteren Teil mit einer mit einem Absperrhahn verse- 
henen Leitung zum Abziehen von Reaktionsgemisch ausgestattet ist. 
Dabei tritt durch die exotherme Reaktion blad RuckfliaJB aur. Die 
Zugabegeschwindigkeit der obengenannten Stoffe wird so geregelt, 
daB der Kolbeninhalt bei 60 bis 65^0 gehalten wird. S'.bald etwa 2/3 
des ReaktionsgefaBes gefiillt sind, wird der Absperrhahn der Lei- 
•tung zum Abziehen von Reaktionsgemisch geoffnet und dieses Reaktions- 
gemisch von \inten in ein weiteres 1 1-Reaktionsgef aB gefiihrt, das 
mit Thermometer und am oberen Ende mit einer Leitung zum Abfiihren 
des Heaktionsgemisches versehen ist, Der ZiifluB aus dem erst en 
ReaktionsgefaB und von Katalysatorlosung wird so geregelt^ daB 
sich durch fast vollstandiges Ausreagieren des aus dem ersten 
ReaktionsgefaB kommenden Gutes in dem zweiten ReaktionsgefaB eine 
Temperatoir von 73 bis 76*^0 einstellt. Wenn die genannten Tempe- 
raturen erreicht sind^ werden 900 ml/Stunde des Gemisches aus 
Trichlorsilan und Allylchlorid im Molverhaltnis 1,1 : 1 in die 
beschriebene Anordnung eingefiihrt. Das aus dem zweiten Reaktions- 
gefaB austretende Gut hat nach gaschromatagraphischer Analyse folgende 
Zusammensetzxmg: 

78 % 3-Chlorpropyltrichlorsilan 
12 % SiCl^ 

.2 % Trichlorsilan 

1 % Allylchlorid 

5 % Propyltrichlorsilan 

und als Rest geringe Mengen an Propen und nichtidentif izierte Ver- 
bindtuigen. 
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Beispiel 5 

Die in Beispiel 3 beschriebenen Arbeitsv/eisen werden wiederholt 
mit der Abanderung, daB Ithylen an Stelle von Propen verwendet 
v/ird. Es wird in praktisch quantitativer Ausbeute Athyltrichlor- 
silan erhalten. 

Beispiel 6 

Die im Beispiel 3 beschriebenen Arbeitsweisen werden wiederholt 
mit der Abanderung, daB Methyldichlorsilan an Stelle von IDrichlor- 
Bilan verwendet wird. Es wird in praktisch quantitativer Ausbeute 
n-Propylmethyldichlorsilan erhalten. 

Beispiel 7 

Die in Beispiel 5 beschriebenen Arbeitsweisen werden wiederholt 
mit den Abanderungen, daB Methyldichlorsilan an Stelle von Tri- 
chlorsilan und Ithylen an Stelle von Propen verv/endet werden. Es 
wird in praktisch quantitativer Ausbeute lthylmethyldiGhloj?silan 
erhalten. 

Beispiel 8 

Mol ^ ^ 

Zu einem Gemisch aus 0,05I^Trichlorsilan und 0,05 Mol Penten~C1) 

werden 0,1 mg Pt in Form der Katalysatorlosimg (c) gemaJJ Beispiel 1 

gegeben. Unter spontaner Erwarmung des Gemisches wird in praktisch 

quantitativer Ausbeute n-Pentyltrichlorsilan erhalten. 

Beispiel 9 

Die in Beispiel 8 beschriebene. Arbeitsweise wird mit Methyldi- 
chlorsilan an Stelle von Trichlorsilan durchgef iihrt . Unter spon- 
taner Ervjarmung des Gemisches wird in praktisch quantitativer 
Ausbeute n-Pentylmethyldichlorsilan erhalten.- 
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Beispiel 10 

Mittels eirier Dosierpumpe werden 1 ,25 1/Stunde Trichlorsilan 
in einen Verdampf er geleitet. Das verdampfte Silan wird mit 
1,5 Mol Acetylen, das iiber Schwef elsanre getrocknet vurde, 
Mol Silan vermischt und unter einem Druck von 0,4 atii von unten 
dirrch eine Lochplatte in einen 1 ,5 m hohen Reaktionstixrm aus 
innen emailliertem Stahl geleitret. Der Reaktionstnrm hat einen 
Ranminhalt von 7i5 1» woven 6 1 dm?cli das Disilylathan der For- 
mel (01jSiCH2)2t vermischt mit 10 ml (20 mg Platin) einer Losung, 
die dxirch Losen von 1 g PI atin-C IV") -chloro satire in 200 ml Cyclo- 
hexandn^eine Stunde Erhitzen anf lOO^C und Trocknen der so. erhal- 
tenen Losung mittels wasserrreiem Natriumsulf at hergestellt vnirde, 
geriillt sind. Der Inhalt des Reaktibnsturms wird vor dem Einlei- 
ten der Eeaktionsteilnehmer mit trockenem Stickstoff gespiilt und 
durch eine bei 140^0 betriebene und durch einen Thermostaten ge- 
regelte Mantelheizung erwarmt. Durch diese Heizung und durch die 
Eeaktionswarme wird der Inhalt des Tta?ms bei 157 bis 141 °G ge- 
halten. Am oberen Ende ist im Inneren des Eeaktionsturms ein Druck 
von 0,2 atii eingestellt, 

Auf dem oberen Ende des Txarms befindet sich ein GefaB von 2 1 
Inhalt iLQd kugelf ormiger Gestalt. Vom unteren Viertel dieser 
sogenannten Entachaumerkugel wird in diese Kugel aus dem Reak— 
tionsturm gelangtes fliissiges Gut diirch eine Leitung in den 
Reaktionstoirm am unteren Ende kurz iiber der Lochplatte zuriick- 
gefiihrt. Durch eine Abzweigung dieser Leitung 20 cm imterhalb 
des Austritts aus der Kugel wird die iiber die urspriingliche Menge 
an eingesetztem Disilylathan hinausgehende Menge an Disilylathan, 
namlich 41,7 bis 83,5 ml/Stunde, abgezogen. 5 cm nach der vor- 
genannten Abzweigung werden in diese Leitung mittels einer 
Dosiervorrichtung 4,57 ml/Stunde der oben beschriebenen Kata- 
lysator-Losung eingefiihrt; tJber der Entschaumerkugel befindet 
sich ein Dephlegmator , von dem mitgerissenes Disilylathan in 
die Entschaumerkxxgel zuriicklauTt. Das aus dem Dephlegmator mit 
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einer Temperatxir von 58 bis 60^0 austretende gas- bzw* dampf- 
f ormige Gut wird durch einen bei -20^0 betriebenen Kuhler ab- 
gezogen. Dabei werden '1,46 bis 1,5^ l/Stunde Koudensat erhalten. 
GemaB gaschromatographischer Analyse entbalt dieses Kondensat 
93 bis 97 Gewichtsprozent Vinyltrichlorsilan, 1 bis 4 Gewichts- 
prozenl; Trichlorsilan und 1 bis 3 Gewichtsprozent 1 ^2-Bistri- 
chlorsil7la1;han» 

Beispiel 11 

Die in Beispiel 10 beschriebene Arbeitsweise wird ii) der dort be- 
schriebenen Torrichtung mit der Abanderung durchgef iihrt , dafl an- 
stelle des dort beschriebenen Gemisches der Reaktionsteilnehmer 
1,67 1/Stunde Methyldichlorsilan und 2,2 Mol Acetylen je Mol Silan 
und anstelle von Bistrichlorsilylathan Bis-Methyldicblorsilyl- 
athan eingesetzt werden. Durch die Reaktionswarme und die 
bei 140^0 betriebene und durch einen Thermostaten geregelte Man- 
telbeizung wird der Inhalt des Heaktionsturms bei 141 bis 142^0 
gebalten. Das aus dem Dephlegmator austretende gas- bzw. dampf- 
formige Gut hat eine Temperatur von 59 bis 62^0. Aus dem bei 
-20^0 betriebenen Kuhler werden 1,87 bis 1,92 1/St\inde Kondensat 
erhalten. GemaB gaschromatographischer Analyse enthalt dieses 
Kondensat 92 bis 96 Gewichtsprozent Mehtylvinyldichlorsilan, 
0,5 Gewichtsprozent Stoffe mit Siedepunkt unterhalb dem von 
Methylvinyldichlorsilan und unbekannter Zusammensetzung imd 3 
bis 7 Gewichtsprozent Bis-Methyldichlorsilylathan. Die aus der 
von der Entschaxmerkugel ausgehenden Leit\xng abgezogene Menge 
an Disilylathan betragt 83,5 bis 104 ml/Stunde. 

Beispiel 12 

Die in Beispiel 10 beschriebene Arbeitsweise wird in der in die- 
sem Beispiel beschriebenen Vorrichtung durchgefiihrt mit den Ab- 
anderungen, daB anstelle des dort beschriebenen Gemisches der 
Reaktionsteilnehmer 2 1/Stunde 83~gewichtsprozentiges Dimethyl- 
chlorsilan und 1 ,8 Mol Acetylen Je Mol Silan, anstelle von Bis- 
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trichlorsilylathan Bisdimethylchlorsilylathan m^d anstelle von 
4,37 ml/St\mde 3^^ ^2, ml/Stunde der in Bei spiel 4- beschriebenen 
Kat aly sat or-Lo sung eingesetzt warden, Terner da^ die Mantel- . 
heizung bei 15^ bis i52^C gehalten wird. Durch die^se Heizung . 
xmd die Eeaktionswarme wird der Inhalt des Heaktionsturms - 
bei 147 bis 149^0 gehalten. Das aus dem Dephlegmator austre- 
tende gas- bzw. dampfformige Gur hat eine GDemperatiir von 
63 bis 64°C. Aus dem bei -20^0 betriebenen Kiihlff v/6rden 
2,08 1/Stunde 7^-B©wichtsprozentiges Dimethyl vinylchlorsilan 
erhalten. Die aus der von der Entschaumerkugel ausgehenden Lei- 
tung abgezogene Menge an Disilylathan betragt 125 bis 240 ml/Stun- 
de. 

Beispiel 13 

78 5?eile eines Vinyldimethylsiloxygruppen als endstandige Einhei- 
ten aufwesenden Dimethylpolysiloxans mit einer Viskositat von ■ 
100 000 cP bei 25°C werden zunachst mit 12 Teilen pyrogen in der 
Gasphase erzeugtem Siliciumdioxyd, 7 Teilen Quarzmehl sowie 3 
Teilen kalziniertem xrnd gemahlenem Aluminiums ilikat Tind dann 
mit 3 Teilen eines Mischpolymerisates aus Dimethylhydrogensiloxan- 
Aethylhydrogensiloxan- und Dimethylsiloxan-Einheiten, das eine 
Viskositat von 2500 cP bei 25^0 imd je Si-Atom durchschnittlich 
0,33 Si-gebundene Vassersto:Cratome aufweist. Die so erhaltene 
Mischung wird mit 0,4 Teilen der Katalysatorlosung (c) gemaB 
Beispiel 1 vermengt und axif 150^0 ^rv/armt. Inner halb 3 PUnuten 
wird ein klebfreies Elastomeres erhalten. 

Zum Vergleich wird die vorstehend beschi*iebene Arbeitsweise wiedei*- 
holt mit der Abanderung, dafi an Stelle des Katalysators (c) g^maB 
Beispiel 1 das Umsetztmgsprodukt von Platin(IV)-chlorosauice mit 
Octylalkohol gemaB der Deutschen Auslegeschrif t 1 257 752 verwen- 
det wird. Damit bei 150^0 ebenfalls innerhalb von 3 Minuten cin 
klebfreies Elastomeres erhalten wird, ist die doppelte Menge ari 
Plat in erf order lich. 
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Beisptel 14 

Jewells 5 Telle elnes Vinyldimethylsiloxygruppen als endstandige 
ElnheitQn axifweisenden Dimethylpolyslloxans mit etner Vlskosltat 
von 150 000 cS-b bei 25^0 werden zunachst mit 0,7 Tellea durch 
Trimethylsiloxygmppen endblockiertem Methylwasserstofrpolysiloxan 
mit einer Viskosltat von 50 cSt bei 25^0 nnd dann mit Jeweils 
soviel Katalysatorlosimg (a) geniafl Beispiel 1 bzw. Katalysator- 
losung (c) gemalB Beispiel 1 bzw* zum Vergleich einer Losung von 
Umsatzprodtikt von Platin(IV)-chlorosanre mit Octylalkohol gemaB 
der Deutschen Auslegescbrift 1 257 752 vermischt, daB die Massen 
aeweils 440 a?eile a© Million (ppm) Pt enthalten. Jewells 5 Telle 
der so erhaltene Hassen werden znnachst in iO Teilen Toluol gelost 
luid dann mit 80 Teilen elnes Alkangemisches mit einem Sledebereich 
von 80 bis 110^0 bei 760 mm Hg (abs.) verdiinnt. 

Die so erhaltenen Losungen werden aozT Pergamin-Papier aufgetragen 
oind das beschicbtete Papier wird z^xr Erzeugung von klebrige Stoffe 
abweisenden tJberzugen auf 150^0 erbitzt. 

Die Oberziige aus den Losungen mit den Katalysatoren (a) und (c) 
gemaB Beispiel 1 sind nacb 1 bis 2 Minuten gehartet und diese 
Hartungsgeschwindigkeit ist noch die gleiche, wenn die Kataly- 
satorlosungen vor dem Vermischen mit den Organopolysiloxanen 
60 Tage bei Ratunteiaperatur gelagert wurden.. Die Dberziige aus 
der Vergleichsmasse sind dagegen erst nacb 4 bis 4 flinuten gehar- 
tet. Bereits nacb 10 Tagen Lagerung der Losung von Umsatzprodiikt 
von Platln(IV)-chlorosaure gemaB der Deutschen Auslegeschrif t 
1 257 752 in Octylalkohol bei Raumtemperatur vor dem Ve3?mischen 
mit den Organopolysiloxanen erfolgt keine Hartung mehr* 
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Patentansprii c h e : 



1 • Verf ahren zur Anlagemjoig von Silicitunverbindiingeix mit 

Si-gebimdenem Wasserstoff an Verbindungen mit aliphatischen 
Mehrfachbindimgen in Gegenwart von Platinkatalysatoren, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Pla- 
tinkatalysaijoren Umsetzungsprodukte von Platin(IV)-chloro- 
sairre mit; Ketonen in Form von Losungen, in denen das L6- 
sungsmi-btel zur mindestens 20-fachen Menge der jeweils 
eingesetzten Menge an Platinchlorosanre aus dem gleichen 
^ Keton besteht, das zur Herstellung der Umsetzungsprodukte 

eingesetzt? wurde, verwendet wefden. 

2. Verrahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet , daB die als Platinkatalysatoren verwen- 
deten Umsetzungsprodukte durch Losen von Platin(VI)-chloro- 
saure in dem jeweils gewahlten Keton und Erhitzen der so er- 
haltenen Losung auf 60 bis 120^0 wahrend 0»5 bis 6 Stunden 
hergestellt worden sind. 

Yerfabren nach Anspruch i und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet , daB als Keton Cyclohexanon verv/endet wird. 
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